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СКАНИРУЮЩАЯ ЛАЗЕРНАЯ КОНФОКАЛЬНАЯ 
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МОДИФИКАЦИЯ ПОВЕРХНОСТНОГО СЛОЯ , ИОННАЯ 
ИМПЛАНТАЦИЯ 
 
В отчете представлены результаты исследований, выполненных по 3 этапу 
Государственного контракта № 14.740.11.0478 "Исследование процессов 
формирования квазирегулярной нанодоменной структуры в ниобате лития 
с поверхностным слоем, модифицированном методом ионной 
имплантации" (шифр "2010-1.3.2-207-003")  от 01 октября 2010 по 
направлению "Нанотехнологии и наноматериалы" в рамках мероприятия 
1.3.2  "Проведение научных исследований целевыми аспирантами.", 
мероприятия 1.3 "Проведение научных исследований 
молодыми учеными - кандидатами наук и целевыми аспирантами 
в научно-образовательных центрах" , направления 1 "Стимулирование 
закрепления молодежи в сфере науки, образования и высоких технологий." 
федеральной целевой программы "Научные и научно-педагогические 
кадры инновационной России" на 2009-2013 годы. 
 
Цель работы - Решение фундаментальных проблем физики неравновесных 
состояний, связанных с описанием процессов формирования и эволюции 
квазирегулярной сегнетоэлектрической нанодоменной структуры при 
переключении поляризации в сильнонеравновесных условиях, созданных 
приложением электрического поля в ниобате лития с поверхностным 
слоем, модифицированным посредством ионной имплантации. 
 
1. Модификация поверхностного слоя образцов ниобата лития при помощи 
имплантации ионов аргона и меди. 
2. Переключения поляризации в образцах ниобата лития в схеме с жидкими 
электродами. 
3. Визуализация доменной структуры in situ при помощи поляризационной 
оптической микроскопии. 
4. Визуализация статической доменной структуры при помощи 
поляризационной оптической микроскопии. 
5. Визуализация статической доменной структуры при помощи 
микроскопии пьезоэлектрического отклика. 
6. Визуализация статической доменной структуры при помощи 
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сканирующей лазерной конфокальной микроскопии комбинационного 
рассеяния. 
7. Измерение токов переключения в процессе переключения поляризации в 
образцах ниобата лития. 
 
1. Научная библиотека УрГУ. Электронные научные библиотеки. 
Поисковые ресурсы Интернета. 
2. Компьютеры с лицензионным программным обеспечением. 
3. Сканирующая зондовая нанолаборатория NTEGRA Aura. 
4. Сканирующая зондовая нанолаборатория NTEGRA Spectra. 
5. Микроскоп Olympus ВХ51 с системой фоторегистрации. 
6. Программно-аппаратный комплекс к оптическому микроскопу SIAMS-
photolab 
7. Экспериментальная установка для переключения поляризации в схеме с 
жидкими электродами на базе поляризационного оптического микроскопа 
Carl Zeiss LMA-10. 
7. Система высокоскоростной видеосъемки FC13, FastVision 
8. Высоковольтный усилитель мощности TREK-20 
9. Комплекс для прецизионной механической обработки кристаллических 
пластин. 
 
1. Проведена статистическая обработка изображений полученных 
квазирегулярных нанодоменных структур. Установлены и обоснованы 
взаимосвязи между геометрическими характеристиками нанодоменной 
структуры, параметрами поверхностных слоев и условиями переключения 
поляризации. 
2. Подготовлены и оформлены результаты исследований для публикации в 
зарубежных журналах и изданиях, рекомендованных ВАК. 
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ВВЕДЕНИЕ 
Новый этап развития доменной инженерии в сегнетоэлектриках, 
связанный с переходом в субмикронный диапазон периодов доменных 
структур, требует углубленного фундаментального исследования 
процессов переключения поляризации, протекающих в 
сильнонеравновесных условиях, достигаемых в сегнетоэлектриках при 
понижении эффективности внешнего экранирования деполяризующего 
поля. В данной работе для создания сильнонеравновесных условий 
впервые использовалась модификация поверхностного слоя методом 
ионной имплантации. 
На первом этапе работ на основании сделанного аналитического 
обзора методик изучения кинетики доменной структуры и процессов 
объемного экранирования в сегнетоэлектриках сделан выбор и 
обоснование методик планируемых исследований, а также проведены 
прогнозных экспериментальных исследований эволюции нанодоменной 
структуры в модельных условиях переключения поляризации, в ходе 
которых было показано, что модификация поверхностного слоя образцов 
ниобата лития методом ионной имплантации приводит к: 
1. понижению пороговых полей переключения; 
2. аномальной кинетики переключения. 
a. возникновению цепей остаточных нанодоменов в местах 
остановок доменных стенок 
b. росту заряженных доменных стенок в ходе циклического 
переключения поляризации 
c. формированию самоорганизованной нанодоменной структуры 
Выявленные особенности эволюции доменной структуры могут 
быть эффективно использованы для модификации диэлектрических 
свойств сегнетоэлектрических материалов, а также как база для развития 
доменной инженерии. Наиболее перспективные результаты связаны, 
прежде всего, с возможностью самоорганизованного формирования 
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регулярной нанодоменной структуры в образцах с модифицированным 
поверхностным слоем. В связи с этим из образцов с поверхностным слоем, 
модифицированным посредством имплантации ионов аргона, для 
дальнейших исследований были выбраны образцы с дозой больше 
6*10
16
 см-2. 
Для изучения основных механизмов роста нанодоменных структур 
и создания модели, описывающей самоорганизованное формирование 
квазирегулярной нанодоменной структуры в ниобате лития с 
поверхностным слоем, модифицированным методом ионной имплантации 
решено проанализировать процесс переключения поляризации в широком 
диапазоне переключающих полей (8 кВ/мм – 20 кВ/мм). 
На втором этапе работ  было осуществлено переключение 
поляризации в образцах с поверхностным слоем, модифицированным 
имплантацией ионов аргона, в широком диапазоне переключающих полей 
и для разных доз имплантации. Полученные микро- и нанодоменные 
стркутуры были исследованы при помощи высокоразрешающих методов 
микроскопии пьезоэлектрического отклика и конфокальной микроскопии 
комбинационного рассеяния. По результатам трехмерной визуализации 
доменов в объеме образцов реконструированы детали эволюции 
нанодоменной структуры. 
Целью третьего этапа работы является обобщение и оценка 
результатов исследований. Для достижения поставленной цели необходимо 
решить следующие задачи: 
1. Провести статистическую обработку изображений полученных 
квазирегулярных нанодоменных структур. Установить и обосновать 
взаимосвязи между геометрическими характеристиками нанодоменной 
структуры, параметрами поверхностных слоев и условиями переключения 
поляризации. 
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2. Выработать рекомендации по оптимизации существующих и 
разработке новых методов доменной инженерии для создания 
прецизионных микро- и нанодоменных структур. 
3. Подготовить и оформить результаты исследований для 
публикации в зарубежных журналах и изданиях, рекомендованных ВАК. 
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ОБОБЩЕНИЕ И ОЦЕНКА РЕЗУЛЬТАТОВ 
ИССЛЕДОВАНИЙ 
1. СТАТИСТИЧЕСКАЯ ОБРАБОТКА ИЗОБРАЖЕНИЙ 
ПОЛУЧЕННЫХ КВАЗИРЕГУЛЯРНЫХ 
НАНОДОМЕННЫХ СТРУКТУР. УСТАНОВЛЕНИЕ И 
ОБОСНОВАНИЕ ВЗАИМОСВЯЗИ МЕЖДУ 
ГЕОМЕТРИЧЕСКИМИ ХАРАКТЕРИСТИКАМИ 
НАНОДОМЕННОЙ СТРУКТУРЫ, ПАРАМЕТРАМИ 
ПОВЕРХНОСТНЫХ СЛОЕВ И УСЛОВИЯМИ 
ПЕРЕКЛЮЧЕНИЯ ПОЛЯРИЗАЦИИ 
1.1. Анализ экспериментальных данных об эволюции 
микро- и нанодоменной структуры в образцах с 
поверхностным слоем модифицированных методом 
ионной имплантации 
В ходе выполнения первого и второго этапа работ по 
государственному контракту проводилось переключение поляризации в 
широком диапазоне переключающих полей (8 – 12 кВ/мм) полей в 
монокристаллах ниобата лития с поверхностным слоем, 
модифицированным методом ионной имплантации Ar. Типичная эволюция 
доменной структуры при переключении поляризации в CLN с 
поверхностным слоем, модифицированным имплантацией ионов аргона 
представлена на Рис. 1 для случая величины переключающего поля 12-
12,6 кВ/мм. Переключение поляризации сопровождается формированием и 
развитием доменных структур, состоящих из доменных лучей с 
преобладающей ориентацией доменных стенок вдоль трех Y 
кристаллографических направлений. Зародышеобразование при этом 
происходит по всей площади электрода. Следует подчеркнуть, что 
полученная эволюция доменной структуры качественно отличается от 
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случая немодифицированного CLN, в котором осуществляется рост 
шестиугольных доменов с доменными стенками, строго ориентированными 
вдоль Y направлений. 
 
Рис. 1 Последовательность доменных конфигураций при 
переключении в образце CLN:Ar с “сильной” дозой. 
Визуализация in situ с помощью поляризационного 
оптического микроскопа. Величина поля (a) 12,2 кВ/мм, 
(b) 12,3 кВ/мм, (c) 12,5 кВ/мм.  
а)   
b)   
Рис. 2 Доменная структура в CLN:Ar с “сильной” дозой после 
переключения в полях а) 10 кВ/мм и b) 11кВ/мм. PFM 
визуализация на Z- поверхности. 
Доменные структуры, полученные на немодифицированной Z– 
поверхности модифицированного образца, были визуализированы с 
помощью высокоразрешающих методов микроскопии пьезоэлектрического 
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отклика (Рис. 2) и конфокальной микроскопии комбинационного 
рассеяния. Было обнаружено формирование самоорганизованных структур, 
состоящих из ориентированных доменных лучей, причем увеличение поля 
приводило к изменениям геометрии доменов. Детальное исследование 
доменных структур, полученных при переключении поляризации в полях 
различной амплитуды, позволило выявить стадии эволюции доменной 
структуры в CLN:Ar: 
1. зародышеобразование, рост цепей изолированных нанодоменов (Рис. 
3а); 
2. разрастание нанодоменов, слияние в лучи и образование 
«трехлучевых звезд» (Рис. 3b,c); 
3. расширение лучей (Рис. 3d); 
4. потеря устойчивости формы доменной стенки, образование 
“пальцев” первого, а затем второго поколения (Рис. 3e). 
 
Рис. 3. Стадии аномальной кинетики доменной структуры в 
CLN с поверхностным слоем, модифицированным 
имплантацией ионов Ar. 
Формирование цепей изолированных нанодоменов при малых полях 
(Рис. 3с) свидетельствует о том, что эффект коррелированного 
зародышеобразования является ключевым механизмом для 
распространения доменных лучей. 
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Для подтверждения правильности предложенной модели 
проводилась статистическая обработка набора PFM изображений  
полученных микро- и нанодоменных структур (не менее трёх изображений 
для каждого значения переключающего поля). Для этого в программном 
обеспечении SIAMS-CP при помощи специально разработанного скрипта 
была вычислена средняя длина «скелета» доменной структуры в 
зависимости от переключающего, а также рассчитана площадь 
переключённого заряда в отношении к общей площади изображения. 
Полевая зависимость нормированной длины доменов l(E) = L(E)/L0, 
где  
L0 – длина доменов в малом поле представлена на Рис. 4. Видно, что l не 
изменяется в полях меньше 9 кВ/см. В рамках предложенной модели 
данный факт можно объяснить тем, что первые этапы процесса 
переключения – зародышеобразование и формирование ствола структуры –  
осуществляются в самом начале импульса переключения, а на основной 
стадии импульса переключения доменные лучи растут только в ширину. 
Об этом также свидетельствует и постоянное количество центров “звезд“ 
на переключенных областях для всех полей (8∙10-3 мкм-2). 
Существенное же возрастание l в высоких полях (Рис. 4) обусловлено 
неустойчивостью формы доменной стенки, выражающееся в 
формировании множества коротких лучей от первичнового ствола 
микродомена – «пальцев». 
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Рис. 4 Зависимость общей длины доменных структур в CLN:Ar с 
“сильной” дозой от амплитуды внешнего поля. 
Полевая зависимость нормированной площади переключения q(E) = 
A(E)/A0, где A0 – площадь изображения, полученная из анализа PFM 
изображений доменов, демонстрирует нелинейный рост площади 
переключённого заряда в сильных переключающих полях. Полученная 
экспериментальная зависимость была аппроксимирована теоретической 
кривой, ранее предложенной для описания неравновесного переключения в 
условиях наличия шлейфа нескомпенсированного заряда [1]. 
 
Рис. 5 Полевая зависимость нормализованной доли переключенной 
области. Экспериментальные точки аппроксимированы 
зависимостью (3). 
Для анализа результатов учтем, что q пропорционально среднему 
смещению доменной стенки при приложении электрического поля 
(медленное нарастание внешнего поля). В свою очередь, смещение 
пропорционально средней скорости бокового роста доменов, которая 
определяется величиной локального поля Eloc доменной стенки. 
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Такое упрощение позволяет использовать подход, разработанный для 
расчета скорости бокового движения плоской доменной стенки. 
Уменьшение Eloc при смещении стенки из начального состояния x 
происходит вследствие торможения в результате отставания объемного 
экранирования. Пространственное распределение заряда аппроксимируется 
двумя полосами х с эффективной поверхностной плотностью заряда  
Полевая зависимость смещения для плоской доменной стенки может быть 
записана в виде:  
Es( x) =  ( L o)
-1
 F( x/d), (1) 
где F( x/d) = 1/ 2 arctg ( x/d) + x/d ln(1+ d
2
/ x
2
)], L – диэлектрическая 
проницаемость поверхностного слоя, o – диэлектрическая проницаемость 
вакуума, d – толщина пластины.  
Уравнение для скорости движения плоской доменной стенки имеет 
вид:  
 v(E, x) =  [E – Es( x) – Eth], (2) 
где  подвижность плоской доменной стенки, Eth – пороговое поле. 
Без изменения объемного экранирования плоская доменная стенка 
останавливается, при v(Eex, xmax) = 0. Из решения уравнения получаем 
соотношение между E и xmax: 
 E –  ( L o)
-1 
F( xmax/d) – Eth = 0 (3) 
Экспериментальные точки соответствуют закону, используемому для 
аппроксимации зависимости скорости бокового движения доменной стенки 
от поля (Рис. 5). Видно, что экспериментальные точки хорошо 
аппроксимируются теоретической зависимостью. Таким образом, 
предложенная модель достаточно точно описывает эволюцию доменной 
структуры в условиях неравновесного переключения поляризации в 
присутствии модифицированного слоя. 
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Исходя из анализа изображений, полученных полученные методом 
сканирующей лазерной микроскопии комбинационного в глубине образца 
(Рис. 6), можно оценить среднюю толщину модифицированного слоя.  
 a)  b)   
c)  d)   
Рис. 6 Изображения доменной структуры CLN:Ar со “средней” 
дозой при переключении в слабом поле, полученные с 
помощью сканирующей лазерной конфокальной 
микроскопии комбинационного рассеяния на различной 
глубине от Z- поверхности: a) 0 мкм, b) 15 мкм, c) 26 мкм, 
d) 41 мкм. 
Среднее расстояние между центрами соседних нанодоменов (период) 
составляет 1,2 мкм (Рис. 7). Так как рост цепи обусловлен эффектом 
коррелированного зародышеобразования[2,3], период структуры должен 
определяться толщиной модифицированного слоя. 
 
Рис. 7 Гистограмма расстояний между центрами соседних 
нанодоменов для нанодоменной структуры на Рис. 6d. 
Средний период 1.2 мкм.  
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Влияние дозы имплантации на кинетику переключения поляризации, 
прежде всего, выражается в степени анизотропии создаваемых доменных 
структур. В образцах со «средней» дозой имплантации доменные лучи 
заметно теряют ориентацию и частично выстраиваются вдоль X-
кристаллографических направлений (Рис. 8a). Обработка PFM 
изображений методом Фурье позволяет показать наглядно потерю 
анизотропии (Рис. 8b). Данный экспериментальный факт не может быть 
объяснён в рамках предложенной теоретической модели и требует 
дополнительных исследований в широком диапазоне доз облучения. 
a)  b)  
Рис. 8 a) Доменная структура в CLN:Ar со “средней” дозой после 
переключения в слабом поле. PFM визуализация на Z– 
поверхности. b) Автокорреляционная функция 
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1.2. Рекомендации по оптимизации существующих и 
разработке новых методов доменной инженерии 
для создания прецизионных микро- и нанодоменных 
структур 
В ходе выполнения работ по государственному контракту в ходе 
переключения поляризации в образцах ниобата лития с поверхностным 
слоем, модифицированным имплантацией ионов аргона, обнаружено 
значительное понижение пороговых полей (с 21 кВ/мм до 8 кВ/мм). 
Механизм понижения пороговых полей предположительно связан с 
неэффективным экранированием остаточного деполяризующего поля и 
активацией полупроводникового механизма экранирования вблизи 
модифицированной поверхности за счёт создания проводимости в 
поверхностном слое. Однако, уточнение деталей этого механизма требует 
дополнительных исследований, как экспериментальных, так и 
теоретических (математическое моделирование). 
Для прикладных применений эффект понижения пороговых полей 
имеет важное значение. В самом простом варианте ионная имплантация 
может быть использована в качестве предварительной операции 
реализуемой непосредственно перед переполяризацией кристаллов. 
Понижение пороговых полей в таком случае даёт возможность упростить 
весь последующий технологический процесс. Исчезает необходимость в 
покупке дорогостоящего высоковольтного оборудования, используемого 
при переполяризации. Наличие полупроводниковой проводимости в 
модифицированных кристаллах, может существенно повысить порог 
оптической прочности кристаллов. 
Ещё более интересные возможности открываются в случае 
использования локальной ионной имплантации. В данном случае 
облучение ионами необходимо производить через маску (например, 
фоторезист, нанесённый методом фотолитографии). Тогда при 
последующем переключении поляризации в малых полях доменная 
структура будет формироваться только в локальной области образца, тем 
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самым уменьшая нежелательное распространение доменной структуры за 
границу электродов. Предложенный метод открывает путь к 
формированию субмикронных периодов доменных структур в кристаллах, 
а, следовательно, может быть использован для создания принципиально 
новых устройств методами доменной инженерии. 
Если говорить о нанодоменной инженерии, то здесь можно 
предложить следующие способы для формирования периодических 
доменных структур: нанодоменная инженерия за счёт формирования 
остаточных нанодоменов в местах остановки доменной стенки, 
самоорганизованное формирование регулярных доменных структур в ходе 
переключения поляризации в сильнонеравновесных условиях, вызванных 
модификацией поверхностного слоя монокристаллов ниобата лития. 
В первом случае, в качестве предварительной технологической 
операции можно использовать ионную имплантацию с малыми дозами 
ионов. На следующем технологическом шаге процесс переполяризации 
необходимо производить при помощи периодически подаваемых 
импульсов заданной амплитуды. Доменная стенка в этом случае в каждом 
из мест остановки будет формировать остаточный домен, а получаемая в 
конце серии импульсов периодическая доменная структура при 
правильном подборе параметров импульса, будет представлять собой 
периодическую решётку нанодоменов. 
Второй случай, представляет наибольший интерес, в связи с самой 
простой технологической реализацией. Он не требует никаких 
дополнительных технических операций. Однако, в данный момент 
полученные экспериментальные результаты не позволяют получать строго 
регулярные нанодоменные структуры. Использование этого метода в 
практической нанодоменной инженерии требует глубокого изучения 
физических процессов, протекающих в ходе переключения поляризации в 
сильно неравновесных условиях, вызванных модификацией 
поверхностного слоя кристаллов. 
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2. ПОДГОТОВКА И ОФОРМЛЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ 
ИССЛЕДОВАНИЙ ДЛЯ ПУБЛИКАЦИИ В 
ЗАРУБЕЖНЫХ ЖУРНАЛАХ И ИЗДАНИЯХ, 
РЕКОМЕНДОВАННЫХ ВАК 
По результатам, полученным в ходе выполнения работ 
исследований по государственному контракту, был подготовлена и 
отправлена в редакцию статья для публикаций в зарубежном журнале 
Journal of Applied Physics (цитируется во всех мировых системах 
цитирований, импакт-фактор: 2.064). 
К отчёту приложена также pdf-версия статьи, сданной в печать на 
первом этапе работ по государственному контракту. 
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ 
При выполнении третьего этапа проекта получены следующие 
основные результаты: 
1. Проведена статистическая обработка изображений полученных 
квазирегулярных нанодоменных структур. Установлены и обоснованы 
взаимосвязи между геометрическими характеристиками нанодоменной 
структуры, параметрами поверхностных слоев и условиями переключения 
поляризации. 
2. Выработаны рекомендации по оптимизации существующих и 
разработке новых методов доменной инженерии для создания 
прецизионных микро- и нанодоменных структур. 
3. Подготовлены и оформлены результаты исследований для 
публикации в зарубежных журналах и изданиях, рекомендованных ВАК. 
Все поставленные задачи решены в полном объеме, что позволило 
достигнуть целей второго этапа проекта. 
Результаты исследований могут быть использованы в следующих 
приоритетных направлениях развития науки и техники: 
1. Информационные технологии и электроника (1.9. Опто- и 
акустоэлектроника). 
3. Новые материалы и химические продукты (3.1. Материалы для 
микро- и наноэлектроники). 
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